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(g) Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit einem Hydroperoxid 

(Sa Verfahren zur Umsetzung einer organischen Verbin- 
dung mit einem Hydroperoxid, das mindestens die fol- 
genden Stuf en 0) bis (ili) umfaSt: , 
(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organischen 
Verbindung unter Erhalt einer MIschung, umfassend die 
umgesetzte organlsche Verbindung und nicht umgasetz- 
tes Hydroperoxid, 

(li) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxides 
aus der aus Stufe (i) resultierenden Mischung, 
(ill) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit der organischen Verbindung. 
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Beschreibung 



Die vorliegende Mndung betrifft ein Verfahren zur Um- 
setzung einer organischen Verbindung mit einem Hydroper- 
oxid, wobei im Laufe des Verfahrens Hydroperoxid abge- 
treimt wild und emeut mit der oiganischen Verbindung um- 
gesetzt wird. Ebenso betrifft die voriiegende Erfindung cine 
Voirichtung zur Umsetzung einer oiganischen Verbindung 
mit einem Hydroperoxid. 

Umsetzungen von oiganischen Vm1>indungen mit Hydio- 
peroxiden, d. h. mit Veibindungen der allgemeinen Formel 
ROOH, werden in den gangigen Verfahren des Standes der 
Technik im Regelfall einstufig durchgefiihit. 

Der Begriff" einstufig** bezieht sich in diesem Zusammen- 
hang auf das Hydropeioxid-Edulct und bedeutet, daB wSh- 
rend des gesamten Verfaiuens nur in einem dnzigen Schritt 
Hydroperoxid der umzusetzenden oiganischen Verbindung 
zugegeben wird. 

Die US-A-5,262^50 beschreibt beispeisweise cin Afer- 
fahren zur Epoxidierung von Alkenen, in dem in einer Stufe 
Aiken mit Wasserstoffperoxid oder einera Wasserstoffper- 
oxid-Precursor zum entsprechenden Alkenoxid umgesetzt 
wird. 

Die US-A-4,883,260 offenbart ein Verfahren, in dem Ai- 
ken mit Wasserstoffperoxid in einer Stufe im Stahlautokia- 
ven bzw. im Glasautoklaven umgesetzt wird. 

In S,-H. Wang, Process Economics Program, Report 2E, 
S. 6-1 bis 6-27, SRI International (1994) ist beispielsweise 
ein Verfahren beschrieben, in dem in einer Stufe eine ca. 
17 gew.-%ige Ethylbenzolhydroperoxidlosung mit Propen 
an einem homogenen Mo-Katalysalor umgesetzt wird. Ins- 
gesamt werden bei diesem Verfahren pro Mol Hydroperoxid 
7,2 mol Propen eingesetzL 

Die gleiche Schrifl offenbart auf den Seiten 6-28 bis 6-47 
ein Verfahren, in dem in einer Stufe eine ca. 20 gew.-%ige 
Ethylbenzolhydroperoxidlosung mit Propen an einem hete- 
rogenen 'n/Si02-Katalysator umgesetzt wird, wobei das Ai- 
ken epoxidiert wird. Pro Mol Hydroperoxid werden hierbei 
16,7 mol Propen eingesetzt. 

EbenfaUs in dieser Schrift wird auf den Seiten 5-1 bis 5- 
21 ein Verfahren offenbart, in dem in einer Stufe eine ca. 
40 gew.-%ige tert-Butylhydroperoxidlosung mit Propen an 
einem homogenen Mo-Katalysator umgesetzt wird, wobei 
das Aiken epoxidiert wird. Pro Mol Hydroperoxid werden 
hierbei 3,7 mol Propen eingesetzt 

Die gleiche Schrift offenbart auf den Seiten 5-22 bis 5-43 
ein Verfahren, in dem in zwei direkt aufeinanderfolgenden 
Stufen eine ca. 72 gcw.-%ige tert-Butylhydroperoxidlosung 
mit Propen und einem homogenen Mo-Katalysator umge- 
setzt wird, wobei das Aiken epoxidiert wird. Dabei werden 
pro Mol Hydroperoxid 1,2 Mol Propen eingesetzt 

Ein Nachteil dieser Verfahren ist darin zu sehen, dafi ent- 
weder mit einem reladv hohen t)berschuB an der umzuset- 
zenden organischen Verbindung oder mit einem sehr kon- 
zentrierten Hydroperoxid geaibeitet werden muB, um opti- 
male Selektivitaten zu eireichen. 

Eine Aufgabe der voriiegenden Erfindung war es daher, 
ein Verfahren bereitzustellen, das es erlaubt, den UberschuB 
an umzusetzender organischer Verbindung so gering wie 
moglich zu halten und ein relativ niedrig konzentriertes Hy- 
droperoxid einzusetzen. 

Daher betrifft die vorliegende Erfindung ein Verfahren 
zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit einem 
Hydroperoxid, das mindestens die folgenden Stufen (i) bis 
(iii) uinfafit: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der oigani- 
schen Verbindung unter Erhalt einer Mischung, umfas- 



send die umgesetzte organische Verbindung und nicht 
umgesetztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxi- 
des aus der aus Stufe (i) resultierenden Mischung, 
5 (iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit der oiganischen Veibindung. 

Demgemafi findet die Umsetzung der oiganischen Ver- 
bindung mit dem Hydroperoxid in mindestens zwei Stufen 

10 (i) und (iii) stalt Ebenso ist es im erfindungsgemaBen Ver- 
fahren denkbar, daB die Umsetzung der organischen Verbin- 
dung mit dem Hydroperoxid in mehr als zwei Stufen statt- 
findet Je nach Anzahl der Stufen, in denen die Umsetzung 
stattfindet, ist es selbstverstandlich im erfindungsgemaBen 

15 Verfahren auch denkbar, daB mehr als eine Stufe durchlau- 
fen wird, in der das eingesetzte Hydroperoxid abgetrennt 
wild. 

Ais Beispiel sei z. B. ein Verfahren genannt, in dem die 
Umsetzung der oiganischen Verbindung mit dem Hydroper- 

20 oxid in den Stufen (i), (iii) und (v), die Abtrennung des Hy- 
droperoxids in den Stufen (ii) und (iv) stattfindet 

Im allgemeinen werden im erfindungsgemaBen Verfahren 
zwei bis ftinf Stufen durchlaufen, in denen die oiganiscbe 
Verbindung mit dem Hydroperoxid umgesetzt wird. Die 

25 vorliegende Erfindung betrifft demgemaB auch ein Verfah- 
ren zur Umsetzung einer oiganischen Verbindung mit einem 
Hydroperoxid, das die folgenden Stufen (i) bis (ix) aufweist: 



30 



35 



40 



45 



SO 



(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organi- 
schen Verbindung unter Erhalt einer Mischung Mi, 

(ii) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(i) resultierenden Mischung M^, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (ii) mit der organischen Verbindung unter Erhalt 
einer Mischung Mn, 

(iv) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(iii) resultierenden Mischung Mn, 

(v) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (iv) mit der organischen Verbindung unter Erhalt 
Giner Mischung Mm, 

(vi) Abtreimung des Hydroperoxides aus der aus Stufe 
(v) resultierenden Mischung Mm, 

(vii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (vi) mit der organischen Verbindung unter Erhalt 
einer Mischung Mrv^ 

(viii) Abtrennung des Hydroperoxides aus der aus 
Stufe (vii) resultierenden Mischung Mjv» 

(ix) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
Stufe (viii) mit der oiganischen Veibindung. 



Bevorzugt sind im erfindungsgemaBen Verfahren zwei bis 
vier Stufen, in denen die organische Verbindung mit Hydro- 
peroxid umgesetzt wird, besonders bevoizugt zwei bis drei 
Stufen. Vorzugsweise findet die Umsetzung der oiganischen 
55 Verbindung mit dem Hydroperoxid in zwei Stufen statt 

Die Abtrennung des Hydroperoxids in den oben genann- 
ten Abtrennstufen (ii), (iv), (vi) und (viii) kann im olin- 
dungsgemSBen Verfahren nach alien gSngigen \ferfahcen ge- 
ToaR dem Stand der Ibchnik duichgefiihrt werden. Dabei 
60 konnen in unteischiedlichen Abtrennstufen auch unter- 
schiedliche Abtrennmethoden eingesetzt werden. 

Vorzugsweise erfolgt die Abtrennung des Hydroperoxi- 
des in den Abtrennstufen destillativ. Je nach den Anforde- 
rungen des Verfahrens ist dabei eine Abtrennung in einer 
65 Oder mehreren Destillationskoloimen mdglich. Vbrzugs- 
weise wird in einer Abtrennstufe zur Abtrennung des Hy- 
droperoxides eine Destillationskolonne verwendet. 

Im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens ist es 
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denkbar, ftir jede Stufc, in der das Hydropeioxid abgeirennt 
wird, eine eigene Abtrennvonichlung A, vorzusehen. 
Ebenso ist es mogUch, bei cntsprechender ReaktionsfUhning 
und bei mehreren AbtrennsUifen die Abtrennungen in einer 
einzigen Abtrennvorrichtung durchzufuhren. ^ 

Sind mehrere Abtrennstufen vorgesehen, ist es auch mbg- 
lich. durch geeignete ReaktionsfUhrung jewels zwei oder 
auch mehr Abtrennstufen in jeweUs einer Abtrennvomch- 
tung durchzufuhren. Ganz aUgemein ist es demgemaB mog- 
Uch, fiir n Abtrennstufen insgesamt m AbtrennvomchUin- lO 
een vorzusehen. wobei 1 < m < n. 

SoUte ira AnschluB an die letzte Stufe, in der eine Umset- 
zung der organischen Verbindung mit dem Hydroperoxid 
stattfindet, noch eine weitere Abtrennung des Hydroper- 
oxids gewUnscht sein. beispielsweise, am eventueU restU- 15 
ches Hydroperoxid zu recyclen. so ist dies im Rahmen des 
erfindungsgcmfiBwi Verfahrens selbstversOndlich ebenfalls 

Au^dlcr Mischung. die aus einer Umsetzungsstufe, in der 
die organische Verbindung mit dem Hydroperoxid umge- 20 
setzt wird, resultiert, kann im erfindungsgemaBen Verfehren 
in einer Abtrennvorrichtung neben dem Hydroperoxid auch 
die umgesetzte organische Verbindung abgetrennt wcrden. 
NaturUch ist es auch mogUch, nach Abtrennung des Hydro- 
peroxids das verbleibende Reaktionsgut in eine weitere, 25 
spezieU zu diesem Zweck vorgesehene Abtrennvomchtung 
ziTaberfuhren und dort aus dem Reaktionsgut (tie umge- 
setzte organische Verbindung abzutrennen. 

In beiden FaUen ist es beispielsweise m6gUch, die umge- 
setzte organische Verbindung in den n Abtrennvomchtun- 30 
een zu sammehi und nach Beendigung der Umsetzungen der 
organischen Verbindung mit dem Hydroperoxid abzutren- 

"^Bevorzugt wird die umgesetzte organische Verbindung 
iedoch in der jewdligen Abtrennvorrichtung neben dem Hy- 35 
droperoxid abgetrennt. Bei einer destiiiativen Abtrennung 
ist « beispielsweise mogUch, die umgesetzte organische 
Verbindung ubcr Kopf d» Mischung zu entnehmen. und im 
Seitenabzug das Hydroperoxid aus der Mischung abzutren- 



Werden diese wiederum in den jeweiligen Abtrennstufen 
destillativ abgetrennt, kann es notwendig sein, zur Abtren- 
nung mehrer Destillationskolonnen vorzusehen. Ebenso 
kann die destillative Abtrennung mehrerer Hydroperoxide 
aus der Mischung mehrere Destillationskolonnen erforder- 
lichmachen. . 

Die Umsetzung der organischen Verbindung mit dem Hy- 
droperoxid in der Stufe (i) findet in einem dafUr geeigneten 
Reaklor Ri statt. Als Edukte der Umsetzung werden die um- 
zusetzende organische Verbindung, das Hydroperoxid und. 
sofem erforderlich. ein oder auch mehrere bei der Umset- 
zung geeignete und/oder erforderiiche Lbsungsmitcel einge- 
setzU. 

In den ReaktorRi flieBen also im erfindungsgemaBen Ver- 
fahren mindestens die Stidme und Ei^. Gegebenenfalls 
kann bdspielsweise ein weitercr Strom Ei^ in den Reaklor 
Ri flieBra. Dabei bezeicbnet: 



40 



nen. 



Im erfindungsgemaBen Verfahren ist es naturUch eben- 
faUs moglich. bei Verwendung einer DesUllationsanlage ab 
Abtrenn^chtung das Hydroperoxid nicht uber Seitenab- 
zug. sondcm uber Sun^f aus der Mischung abzutrennen 

Erfolgt die Abtrennung des Hydroperoxidsund/oc^^^ 45 
umgese^ten organischen Verbindung in einer DestiUa^^^^ 
anlage. ist es im crfindungsgemSBen Verfahren mogUch, 
eventueU anfallende hochsicdende Komponenten der Mi- 
schung, die als Nebenptodukte aus der Umsetzuiig der orga- 

nischen Verbindung mit dem Hydroperoxid anfaUen, uber 50 
Sumpf abzutrennen. Dabei ist es auch denkbar, beispiels- 
weise durch Zugabe von vorzugsweise gasformigen, nied- 
ricsiedenden Komponenten. wie z. B. der organischen Ver- 
bindung, vorzugsweise Propen. an sich, die Sumpftempera- ^ 

tur zu emiedrigen. * • j 

Beispiele fur solche niedrigsiedenden Komponenten smd 
u a Kohlenwasserstoflfenutlbis4KohlenstDff^menwie 
beispielsweise Methan, Ethan, Ptopan. Buton. Elhen oder 
Butene. Ebenso konnen beispielsweise Stickstoff oder Ar- 



eon eingesetzt werden. ^ 

SelbstverstandUch ist es im erfindungsgemaBen \ferfah- 
ren moglich, auch mehrere organische Verbindungen nut 
dem Hydixjperoxid umzusetzen. Ebenso wt es denkbar; zur 
Umsetzung mehrere Hydroperoxide zuverwenden. 

Werden mehrere organische Verbindungen und/oder meh- 65 
rere Hydroperoxide miteinander in den jeweiligen &liifen 
umgesetzt, so konnen in den Mischungen vwschiedenarUge 
PK^ukte die aus den Umsetzungen resulticren, vorUegen. 



Ei^ den Strom, der <Ue umzusetzende Verbindung erit- 
halt, gegebenenfalls geldst in einem oder mehreren Lo- 
sungsmitteln, 

Ei^ den Strom, der das Hydroperoxid enthalt, gegebe- 
nenfalls geldst in einem oder mehreren Losungsmit- 
teln, und . ^ 

Ei^ den Strom, der ein oder mehrere Losungsimttel ent- 

hSlt 

Die einzelnen Str©me Ei^ warden im Rahmen des erfin- 
dungsgemaBen Vferfahrens vor dem ZufluB in den Reaktor 
Ri vorzugsweise zu einem Strom Ei vercinigt. Ebenso ist es 
prinzipieU mogUch, die einzelnen Strome einzeln in den Re- 
aktor Ri zu leiten. Writer ist es auch mi^gUch, die einzelnen 
Strome, in sinnvoUen Kombinationen zusanunengefuhrt. in 
den Reaktor Rizu leiten, Beispielsweise kdnntenEi undEi 
vor dem Eingang in den Reaktor Ri zusanunengefUhrt und 
in den Reaktor R, geleitet werden, in den als separater Strom 
zusatzlich der Strom Ei^ flieBt 

Bevorzugt wird im erfindungsgenaBen Vferfahren em 
Strom El in den Reaktor Ri geleitet. der aus der Kombina- 
tion der Str6me Bi\ Ej^ und Ei^ besteht. Dabei ist em Strom 
bevorzugt, bei dem die Konzentrationen der einzelnen Kona- 
ponenten des Slroms so gewahlt sind, daB der Strom flOssig 
und einphasig ist. . . 

Bevorzugt werden dabei Hydroperoxidkonzentradonen m 
Ei verwendeU die im Bereich von 0,01 bis 10, besonders be- 
vorzugt im Bereich von 0,1 bis 9 Gew.-%, welter bcsondcrs 
bevorzugt im Bereich von 1 bis 8 Gew.-% und insbesondere 
imBereichvon5bis7Gew.-%Uegen. 

Die Konzentration der umzusetzcnden organischen Ver- 
bindung wird beispielsweise so gewahlt. daB das molare 
Verhaltnis von umzusetzender otganischer Verbmdung zu 
Hydroperoxid im Bereich von 0,7 bis 3,0, bevorzugt im Be- 
reich von 0,8 bis 2.7, weiter besonders bevorzugt >m Bereich 
von 0,9 bis 2,3 und insbesondere im Bereich von 1,0 bis 2,0 

^^f^ nach Ten^)eratur, die zur Umsetzung der organischwi 
Verbindung mit dem Hydroperoxid im Reaktor R, gewShlt 
wird, kann es im erfindungsgemaBen Verfahren sumwU 
sein. den Strom oder die Strdme vor dem Eingang m den Re- 
aktor Ri votzutemperieren. . 

Die Reaktionsbedingungen werden un Reaktor Ri un er- 
findungsgemaBen Verfahren so gewahlt. daB der Hydroper- 
oxidumsatz im aUgemeinen im Bereich von 70 bis 95%, be- 
vorzugt im Bereich von 80 bis 94, 5%. und insbesondere be- 
vorzugt im Bereich von 85 bis 94% UegL 

Weiter werden Druck pi, Temperamr Tj und Verweilzeit 
At, des Reaktionsgutes im Reaktor R, bevorzugt so gcwaWU 
daB die Mischung Mi. die aus der Umsetzung resultiert. flUs- 
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sig und einphasig ist. 

Dabei weiden DrOcke pi gewahlt, die im allgemeinen im 
Bereich vom Eigendruck bis 100 bar liegen, bevorzugt im 
Bereich vom Hgendruck bis 40 bar und besonders bevor- 
zugt im Bereich vom Eigendruck bis 30 bar. s 

Die Temperaturen Ti liegen im allgemeinen im Bereich 
von 0 bis 120®C bevorzugt im Bereich von 10 bis 100*'C, 
weiter bevorzugt im Berrach von 20 bis 90°C und besonders 
bevorzugt im Bereich von 30 bis 80°C. 

Nach der Umsetzung im Reaktor Ri wild die resultimnde lO 
Mischung als Strom M] der Abtrennvonrichtung Ai zuge- 
fOhrt Dort wird, wie oben beschrieben, das Hydropeioxid 
aus der Mischung abgetiennt. 

Erfolgt bei destiilativer Abtrennung hierfoei auch die Ab- 
trennung von umgesetzter oiganischer Verbindung, so wild is 
die DestiUation im allgem^en so gefuhrt, dafi aus Mj min- 
destens 50%, bevorzugt mindestens 60%, wdter bevorzugt 
mindestens 70%, besonders bevorzugt mindestens 80% und 
insbesondeie bevorzugt mindestens 90% der umgesetzten 
organischen Verbindung abgetrennt werden. 20 

Bevorzugt wird die Abtrennung so gefUhrt, daB eine flOs- 
sige Mischung, die das Hydropax>xid enth^t, abgetrennt 
wird. Diese abgetrennte Mischung wird im folgenden mit 
Mi^ bezeichneL Dabei ist es mdglich, daB die abgetrennte 
Mischung, die das Hydroperoxid enthalt, zusatzlich zum 25 
Hydioperoxid beispielsweise noch geringe Mengen an nicht 
umgesetzter oiganischer Verbindung und/oder umgesetzter 
organischer Verbindung enthalL Ebenso kann die Mischung 
Mi^, die das abgetrennte Hydroperoxid enthalt, gegebenen- 
falls erforderliches Losungsmittel enthalten, das iiber den 30 
Strom Ei^ zugesetzt wurde, oder Losungsmittel, das gegebe- 
nenfalls in den Stromen E/ und/oder Ei^ enthalten war. 

Wird in der Abtrennvorrichtung Ai auch die umgesetzte 
organische Verbindung abgetrennt, so resultiert aus dieser 
Abtrennung, aus der bevorzugt eine flussige Mischung oder 35 
eine Fliissigkeit-Gas-Mischung erhaiten wird, ein Strom, 
der im folgenden mit Mi^ bezeichnet wird. Dieser enthalt im 
erfindungsgemaBen Verfahren neben der umgesetzten orga- 
nischen Verbindung gegebenenfalls die nicht umgesetzte or- 
ganische Verbindung und/ oder geringe Mengen an gegebe- 40 
nenfalls erforderlichem Losungsmittel, das iiber den Strom 
Ei^ zugesetzt wurde, oder Losungsmittel, das gegebenen- 
falls in den Stromen Ei^ und/oder Ei^ enthalten war. 

Wird, wie oben beschrieben, die Abtrennung in einer De- 
stilladonsanlage durchgefuhrt, und werden iiber Sumpf 45 
hochsiedende Anteile von Mi abgetrennt, so resultiert aus 
dieser Abtrennung ein Strom Mp . Solche hochsiedenden 
Anteile konnen beispielsweise Nebenprodukte der Umset- 
zung in Reaktor Ri sein, die im Strom Mi enthalten sind. 

Nach dem Durchlauf der Stufen (i) und (ii) wird im erfin- 50 
dungsgemaBen Verfahren das abgetrennte Hydioperoxid in 
der Stufe (iii) emeut mit der organischen Verbindung umge- 
setzt. 

Dabei ist es beispielsweise mdglich, den Strom Mi^, der 
das Hydroperoxid enthalt, in den Reaktor R^ zuriickzuiiihren S5 
und dort mit der organischen Verbindung umzusetzen. 

Hierbei sind im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens verschiedene M5glichkeiten der Ruckfiihrung von Mi^ 
in Ri denkbar. 

UnabhMngig davon, wie die Strome E/ bis Ei^ in den Re- 60 
aktor Ri gefiihrt werden, kaim beispielsweise Mi^ als separa- 
tor Strom in Ri geleitet werden. Dabei ist eine Vorerwar- 
mung, wie oben beschrieben, des Stromes Mi^ moglich. 

Ebenso ist es beispielsweise m6glich, Mj^ dem Strom Ej^ 
zuzuftihien, bevor der resuMerende Strom Ei^ + M]^ in R] 65 
geleitet wird. Moglich ist ebenso, M^^ dem Strom Ej, der aus 
der Kombinadon aus Ei^ bis resuldort, oder einem geeig- 
neten, wie oben beschriebenen Strom zuzumischen, der aus 
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einer geeigneten Kombination aus irgendzwei der Strome 
Ei^ bis Ei^ resultiert. 

Wird eine der Verfahrensweisen gewahlt, in der Mi vor 
dem Zulauf in R' einem anderen Strom zugegeben wird, so 
werden im Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens die 
Konzentradonen der Komponenten der entsprecbenden 
Str5me vorzugsweise so eingesteUt, daB der resultierende 
Strom fliissig und einphasig bleibt. 

In ein«r bevoizugten Ausfiihrungsform des erfindungsge- 
maBen Verfahren wird der Strom Mi^ in einen zweiten Reak- 
tor Rn geleitet Der Strom Mi^ stellt also, bezogen auf den 
Reaktors Rn, in Analogie zu den Stromen, die in den Reak- 
tor Ri flieBen, den Strom £n^ dar. Da im Reaktor Rn im er- 
findungsgemaBen Verfahren gemafi Stufe (iii) eine emeute 
Umsetzung des abgetreimten Hydroperoxides mit der umzu- 
setzenden organischen Verbindung stattfindet, ist beziiglich 
des Reaktors Rn mindestens ein weiterer Strom En^ eifor- 
do-lich. Gegebenenfalls kann beispielsweise auch ein Strom 
En^ erforderlich sein. 

Dabei bezeichnet, analog zu den oben beschriebenen 
Strdmen Ei^ bis Ei^, 

En^ den Strom, der die umzusetzende Verbindung ent- 
halt, gegebenenfalls gelost in einem oder mehreren Lo- 
sungsmitteln, 

En^ den Strom, der das Hydroperoxid enthalt, gegebe- 
nenfalls gelost in einem oder mehreren Losungsmit- 
teln, und 

En^ den Strom, der ein oder mehrere Losungsmittel 
enthalt. 

Ebenfails analog zu den oben beschriebenen Slrbmen Ei' 
ist es moglich, die Strome En^ einzeln oder zusammenge- 
fiihit in geeigneten Kombinadonen in den Reaktor Rn zu lei- 
ten. Ebenso ist, wie oben beschrieben, eine \fortemperierung 
der Strome En* moglich. 

Vorzugsweise wird der Strom En^ mit einem Strom En 
oder einem Strom En^ + En^ zusaramengefuhrt und der re- 
sultierende Strom in Rn geleitet. Die Konzentrationen der 
Komponenten der Strome En^ bzw. En3 werden dabei be- 
vorzugt so gewahlt, daB der Strom En, der in den Reaktor Rn 
fiieBt, fiussig und einphasig ist 

Dabei wird die Konzentradon der umzusetzenden organi- 
schen Verbindung so gewahlt, daB das molare Verhaltnis 
von umzusctzender organischer Verbindung zu Hydroper- 
oxid bevorzugt im Bereich von 0.7 bis 10,0, weiter bevor- 
zugt im Bereich von 0,8 bis 8,0, besonders bevorzugt im Be- 
reich von 0,9 bis 6,0 und insbesondere im Bereich von 1,0 
bis 4,0 liegt. 

Wie im Reaktor Rj wird die Umsetzung im Reaktor Rn 
bei einem Druck pn, einer Temperatur Tn und einer Verweil- 
zeit Atn des Reaktionsgutes durchgefiihrt, daB Hydroper- 
oxidumsatze crzielt werden, die im allgemeinen im Bereich 
von > 90%, bevorzugt im Bereich von > 92%, weiter be- 
vorzugt im Bereich > 95% und besonders bevorzugt im Be- 
reich von 95 bis 99,5% liegen. 

Dabei werden Driicke pn gewahlt, die im allgemeinen im 
Bereich vom Eigendruck bis 100 bar liegen, bevorzugt im 
Bereich vom Eigendruck bis 40 bar und besonders bevor- 
zugt im Bereich vom Eigendruck bis 30 bar. 

Die Tfemperaturen Tn liegen im allgemeinen im Bereich 
von 0 bis 120°C, bevorzugt im Bereich von 10 bis 100°C, 
weiter bevorzugt im Bereich von 20 bis 90'*C und besonders 
bevorzugt im Bereich von 30 bis 80°C. 

Selbstverstandlich ist es im erfindungsgemaBen Verfah- 
ren mdglich, die Mischung Mn> die aus der Umsetzung im 
Reaktor Rn resuldert, dem Reaktor Rn zu enmehmen und, 
wie oben bereits beschrieben, ^ner Abtrennvorrichtung An 
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Oder auch der Abtrennvorrichtung Ai zuzufUhicn und gege- 
benenfalls eine dritte Umsetamg anzuschlieBen. 

In einer bevorzugten Ausfiihningsfonn dcs erfindungsge- 
maBen Verfahrens weiden jedoch zwei Rcaktoren und Rn 
sowie eine Abtrennvomchtiing Ai verwendeL Demgem^ 
betrifft die voriiegende Erfindung ein Vfeifehren, das da- 
durch gekennzeichnet isU daB Umsetzung in den Stufen (i) 
und (iii) in zwei getrennten Reaktoreo durchgefuhrt weiden. 

Als Reaktoren konnen selbstverstandUch aUe denkbaien, 
fiirdie jeweiUgen Reaktionen am besten geeigneten Reakto- 
ren eingesetzt werden. Dabei isi im erfindungsgen^en >fer- 
fahren ein Reaktor nicht auf cinen einzelnen BeMUer be- 
schrankt Vielmehr ist es auch raogUch, als bdspielsweise 
Reaktor Rj oder beispielswedse Reaktor Rn eine RUhrkessel- 
kaskade einzusetzen. ^ ^i, 

Bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Verfahren ^ 
Reaktoren Festbctlreaktoren verwendeL DemgemaB beti^ 
die vorUegende Erfindung ein Verfahren, wie oben bcschne- 
ben das dadurch gekennzeichnet ist, daB als Reaktoren Rir 
die'umsetzungM Festbettieaktoren verwendet werden. 
Weiter bevorzugt werden als Festbctlreaktoren Feslbettrohr- 
reaktoren eingesetzt, ^ , 

Insbesondere wird im erfindungsgemaBen Verfahren als 
Reaktor Rj ein isothermer Festbettreaktor und als Reaktor 
Rn ein adiabatischer Festbettreaktor verwendet, 

Daher betrifft die vorUegende Erfindung auch erne Vor- 
richtung, umfassend einen isothermen Festbettreaktor a), 
eine Abtrenneinrichtung (11) und einen adiabauschen Fest- 
bettreaktor (HI). 

Ebenso betrifft die voriiegende Erfindung die Verwen- 
dung dicscr Vorrichtung zur Umsetzung einer orgamschen 
Verbindung mit einera Hydroperoxid. 

Weiter belriflEl die vorUegende Erfindung diese Verwen- 
dung, wobei zur Umsetzung der organischen yerbuidung 
mit dem Hydroperoxid die folgenden Stufen (i) bis (ui) 
durchlaufen werden: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der organi- 
schen Verbindung untcr Erhalt einer Mischung, umfas- 
send die umgesetzte organische Verbindung und nicht 
umgesetztes Hydroperoxid, 

(ii) Abtrennung des nicht umgesetzten Hydroperoxi- 
des aus der aus Stufe (i) tesultierenden Mischung. 
(iu) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxides aus 
SUife (ii) mit der organischen Verbindung. 

Als Hydroperoxid kdnnen im erfindungsgemaBen Verfah- 
ren samdiche aus dem Stand der Technik bekannten Hydro- 
peroxide, die fiir die Umsetzung der organischen Verbm- 
dung geeignetsind, eingesetzt werden. ^ « . i 

Beispiele fiir solche Hydroperoxide smd etwa tert-Butyl- 
hydroperoxid oder Ethylbcnzolhydroperoxid, die im oben 
eenanmen SRI-Rcport 2E "Propylene Oxide" genannt sind. 
Das tert-ButyUiydropcroxid wird hierin hergesteUt ausge- 
?end ^n bol,u{^^ Sauerstoff. Das EthylbenzoUiydro. 
peroxid wird hergesteUt ausgehend von Ethylbenzol und 

Sauerstoff. . . t/ 

Bevorzugt wird als Hydroperoxid im vorhegenden Ver- 
fahren Wasserstofi^roxid eingesetzt. DemgemaB betrifft 
die vorUegende Erfindung auch ein Verfahreri, wie obenJ>e. 
schrieben, das dadurch gekennzeichnet ist, daB ^ Hydro- 
peroxid Wasserstoffperoxid verw^t wud. Bevoi^gt 
wird dabei eine waBrige Wasserstoffperoxidlosung verwen- 

^^Zur HersteUung von Wasserstoffperoxid kann dabei bei- 
spielsweise auf das Anthrachinonverfahren zuriickgegnffen 
werden. nach dem praktisch die gesamte Menge des welt, 
weit produzierten Wasserstoffperoxids hergesteUt wud. Die- 



ses Verfahren beruht auf der katalytischen Hydrierung einer 
Anthrachinon-Verbindung zur entsprechenden Anthrahy- 
drochinon-Verbindung, nachfolgender Umsetzung dersel- 
ben mit Sauerstoff unter BUdung von Wasserstoffperoxid 
5 und anschUeBender Abtrennung des gebUdetenmsserstoff- 
peroxids duich Extraktion. Der Kalalysezyklus wird durch 
emeute Hydrierung der riickgebildeten Anthrachinon-\fer- 
bindung geschlossen. 

Hnen tJberbUck fiber das Anthrachmonverfahren gibt 
10 "UUmanns Encyclopedia of Industrial Chemistry", 5. Auf- 
lage. Band 13, Seiten 447 bis 456. 

Ebenso ist es denkbar, zur Wasserstoffperoxidgewmnung 
Schwefelsaure durch anodische Oxidation unier gleichzeiti- 
ger kathodischer Wasserstoffentwicklung in Peroxodi- 
15 schwcfelMure zu uberfiihren. Die Hydrolyse der Peroxodi- 
schwefelsaure fUhrt dann auf dem Weg ubo: Peroxoschwe- 
felsaure zu Wasscrstoflft)CTOxid und Schwefelsaure, die da- 
mit zurUckgewonnen wird. 

MogUch ist selbstverstandUch auch die DarsteUung von 
20 Wasserstoffperoxid aus den Elementen. 

In den einzelnen Reaktoren ist eine ReaktionsfUhrung 
dergestalt denkbar, daB bei entsprechender Wahl der organi- 
schen Verbindung die Umsetzung derselben mit dem Hydro- 
peroxid bei den gegebenen Druck- und Ifemperamrverhfilt- 
25 nissenohneZusatzvonKatalysatorenerfolgt. 

Bevorzugt wird jedoch eine Verfahrens weise, bei der zur 
groBeren Effizienz der Umsetzung «n oder mehrere geeig- 
nete Ratalysatoren zugesctzt w«den, wobei wiedcrum hete- 
rogene Katalysatoren bevorzugt rangesetzt werden. Demge- 
30 maB betrifft die vorUegende Erfindung ein Verfahren wie 
oben beschrieben, das dadurch gekennzeichnet ist, daB die 
organische Verbindung bei der Umsetzung mit einem hete- 
rogenen Katalysator in Kontakt gebracht wird, 

Dabei sind prinzipieU aUe heterogenen Katalysatoren 
35 denkbar, die ftir die jeweiUge Umsetzung geeignel smd. Be- 
vorzugt werden dabea Katalysatoren verwendet, die em po- 
roses oxidischcs Material wie z.B. dn ZeoUth umfassen. 
Vorzugsweise werden Katalysatoren eingesetzt, die als po- 
roses oxidisches Material ein Titan-, Vanadium-. Chrom-, 
40 Niob- Oder zirkoniumhaltigen ZeoUth umfassen. 

Dabei sind im einzelnen Titan-. Vanadium-. Chrom-. 
Niob-, ziriconiumhaltige ZeoUthe mit Pbntasd-:&oWh- 
Struktur, insbesondere die Typen mit ^'^^^^^^^fj^ 
ordnung zur BEA-, MOR-. TON-, MTW-. FER-, MFI-. 
43 S^-? CHA-, ERll, RHO-, OK. BOG-, NON-. 

HEU-, KH-. FAU-, DDR-, MTT-. R^T- MH-.^L-, 
MAZ-. GME-, NES-, OFF-. SGT-. EUO^MFS-. MWW- 
Oder MFI/MEL-Mischsttukttir sowie nXM zu ncnnen. 
Denkbar sind fiir den Einsatz im erfindungsgemfiBcn Afer- 
50 fahren weiterhin titanhaltige ZeoUthe mit der Striitaur des 
UTD-l crr-1 Oder OT-S. Als weitere titanhaltige Zeohtbe 
sind solche mit der Struktur des ZSM-48 oder ZSM-12 zu 



Als besonders bevorzugt sind fOr das erfindunggem^ 
55 Verfahren Ti-ZeoUthe mit MH-. MEL- oder MEWMH^ 
Mischsmiktur anzusehen. Als weiter bevorzugt smd un ein- 
zelnen die Ti-enthaltenden ZeoUth-Katalysatoren. die im 
aUgemeinen als "TS-1", "TS-2", "TS-3" bezeichnet werden, 
sowie Ti-ZeoUthe mit einer zu p-Zeohth isomorphen 0<>- 
60 riiststrukturzunennen. .o^^v-r 
Insbesondere bevorzugt wird im erfindungsgemaBen ver- 
fahren ein heterogener Katalysator, der das titanhaltige Sib- 
kaUtTS-lumfaBt, verwendeL 

Dabei ist es im erfindungsgemaBen Verfahren mogUch. 
65 als Katalysator das porose oxidische Material an sich zu ver- 
wenden. SelbstverstandUch ist es jedoch auch mogUch, als 
Katalysator einen Formkorper einzusetzen, der das porose 
oxidische Material umfaBt. Dabei k6nnen zur HersteUung 
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des Formkorpers, ausgehend von dem porosen oxidischen 
Material, aUe Verfahien geraaB dem Stand der Technik ein- 
gesetzt werden. . -c 

Vor. wahrcnd oder nach dem einen oder mehreren l^orm- 
gebungsschritten in diesen Verfahien konnen auf das Kata- 5 
lysatormaterial EdelmetaUe in Fonn geeigneter Edelmetell- 
komponenten, beispiclsweise in Form von wasserioshchen 
Salzen aufgebracht werden. Vorzugsweise wird dieses >fer- 
fahren angewendeU urn Oxidationskaialysatoren auf der Ba- 
sis von -ntsn- oder Vanadiumsilikaten mil Zeohthstruktur lO 
herzusteUen, wobei Katalysatoren erhSltUch sind, die emen 
Gehalt von 0,01 bis 30Gew.-% an einem oder mehreren 
Edelmetallen aus der Gnippe Ruthenium. Rhodium. Palla- 
dium. Osmium, Iridium. Platin, Rhenium, Gold und Silber 
aufweisen. Derartige Katalysatoren sind beispielsweise in is 
der DE-A 1 96 23 609.6 beschrieben, die hiermit bzgL der 
darin beschriebenen Katalysatoren voU umfangUch in den 
Kontext der voriiegcnden Anmeldung durch Bezugnahme 

aufgenommen wird. ^ ,^ on 

Selbstvers^dlichk6nnendieF6rmkorperkonfektioniert 20 

weiden. SSmtliche >ferfahren zur Zerkleinerung sind dabei 
denkbar, beispielsweise durch Splitiung oder Brechcn der 
Formkorper, ebenso wie weitere chemische Behandlungen, 
wic beispielsweise vorstehend beschrieben. 

Bei Verwendung eines Formkorpers oder auch mehr da- 25 
von als Katalysator kann dieser im rarfindungsgemaBen Ver- 
fahren nach erfolgter Deaktivierung durch ein Verfahren re- 
generiert werdra, bei dem die Regcnerierung durch geziel- 
tes Abbrennen der fUr die Deaktivierung verantworthchen 
Belage erfolgt. Dabei wird bevorzugt in einer Inertgasatmo- 30 
sphare geaibeiteU die genau definierte Mengen an SauCT- 
stoff-liefemden Substanzen enthait. Dieses Rcgenenerungs- 
verfahren ist in der DE-A 197 23 949.8 beschrieben. die 
diesbezugUch voUumfangUch in den Kontext der vorUegcn- 
den Anmeldung durch Bezugnahme einbezogen wenten. 35 

Unter den Reaktionen. die im erfindungsgemaBen \fcrtah- 
ren mogUch sind, seien beispielhaft die folgenden genannt: 
die Epoxidation von Olefinen wie z. B. die HersteUung von 
Propenoxid aus Propen und H2O2 oder aus Propen und Ge- 
mischen, die H2O2 in situ liefem; ^ 
HydroxyUerungen wie z. B. die HydroxyUerung mono-, bi- 
oder polycycUscher Aromaten zu mono-, di- oder hoher sub- 
stituierten Hydroxyaromaten, beispielsweise die Umsetzung 
von Phenol und H2O2 oder von Phenol und Gemischen, die 
H2O2 in situ Uefem. zu Hydrochinon; tt r\. 

die Oximbildung aus Ketonen unter Anwesenheit von H2P2 
Oder Gemischen. die H2O2 in situ liefem, und Ammomak 
(Ammonoximierung), beispielsweise die HersteUung von 
Cyclohexanonoxim aus Cyclohexanon; 

die Baeyer- VilUger-Oxidation. * 

Bevorzugt werden im erfindungsgemaSwi \ferfahren or- 
ganische Verbindungen umgesetzt, die mindestens eine C- 
C-Doppelbindung aufweisen. DemgemaB betrifft die vorhe- 
gende Erfindung ein Verfahren. vrie oben beschrieben, das 
dadurch gekennzeichnet ist, daB die organische Verbindung 55 
mindestens eine C-C-Doppelbindung aufweist. 

Als Beispiele fiir solche organischen Verbindungen mit 
mindestens einer C-C-Doppelbindung seien folgende Al- 
kene genannt: « ^. 

Ethen, Propen, 1-Buten, 2-Buten, Isobuten. Butadien, Pen- eo 
tene, Piperylen, Hexene, Hexadiene, Heptene, Octene, Dii- 
sobuten, Trimethylpenten, Nonene, Dodecen, TYidecen, Te- 
tra- bis Eicosene, Tri- und Tetrapropen, Polybutadiene, Po- 
lyisobutene, Isoprene, Tferpene, Geraniol, Linalool, Linalyl- 
acetat, Methylencyclopropan, Cyclopenten, Cyclohexen, 65 
Norboraen, Cyclohepten, Vinylcyclohexan, Vmyloxiran, 
Vmylcyclohexen. Styrol, Cycloocten, Cyclooctadien, Vmyl- 
norbomen, Inden, Tetrahydroinden. MethylstyroU EKcyclo- 



pentadien, Divinylbenzol. Cyclododcccn. Cyclododeca- 
trien, Stilben, Diphenylbutadicn. Vitamin A. Betacarotin, 
Vmylidenfluorid. AUylhalogenide, CrotylcWorid, Methal- 
lylchlorid, Dichlorbuten. AUylalkohoU MethaUylalkohol, 
Butenole, Butendiole, Cyclopentendiole, Ptentenole, Octa- 
dienole, Tridecenole, ungesattigte Steroide, Ethoxyethen, 
Isoeugenol, Anethol. ungesattigte CarbonsSuren wie z. B. 
Acrylsaure, Methacrylsaure, CrotonsSure, Malemsaure. Vi- 
nylessigsaure, ungesattigte Fetlsauren, wie z. B. Olsaurc, 
Linolsaure, Pahnitinsaure, naliirUch vorkommende FeUc 

"^Bevorzugt werden im erfindungsgemaBen Vsrfahren Al- 
kene verwendel, die 2 bis 8 Kohlenstoffatome enthalten. Be- 
sonders bevorzugt werden Ethen. Propen, undBuien umge- 
setzt Insbesondere bevorzugt v^rird Propen umgesetzt. 

Ein weiterer VorteU des erfindungsgemaBen ^ferfah^ens. 
neben der Tatsache. daB ein geringerer Obcrschufi an umzu- 
setzender organischer Verbindung im VerhSltnis zu Hydro- 
pa-oxid erreicht werden kann, ist darin zu sehen, daB uber 
die Abtrennung von Hydroperoxid und dessen emeute Um- 
setzung mit der oiganischen Verbindung ein hoher Gesamt- 
umsatz des Hydroperoxides erzielt werden kann. Gleichzei- 
tig werden Folgereaktionen des Produktes reduziert. 

In Fig. 1 ist eine bevorzugte Ausfiihrungsform der Appa- 
ratur dargestellt Dabei bezeicbneU 



El einen Strom, enthaltend beispielsweise fliissiges 
Propen, waBrige Wasserstoffperoxidlosung und Metha- 
nol, 

Ki einen isothermen Festbettrohrreaktor, 

Mi einen Strom, resullierend aus der Umsetzung in Re- 

aktor Ri, 

Ai eine Destillationskolonne zur Abtrennung uber 
Kopf, uber Seitenabzug und uber Sumpf, 
Mi^einen Strom, resultierend aus der Abtrennung uber 
Kopf, der vorwiegend Propen, Propenoxid und Metha- 
nol umfaBt, . 
Mi^ einen Strom, resultierend aus der Abtrennung uber 
Seitenabzug, der vorwiegend Methanol und waBrige 
Wasserstoffjperoxidlosung umfaBt und der in den Reak- 
torRngeleitetwird, ^ 
Mi^ einen Strom aus der Abtrennung uber Sumpf, der 
hochsiedende Nebenprodukte, beispielsweise Methox- 
ypropanole und Propantriol, aus der Umsetzung in Re- 
aktor Ri umfaBt, , 
Ml* ranen optionalen Strom, der der DestiUationsan- 
lage Ai zugegeben wird, um die Sumpftemperatur 
niedrig zu halten, beispielsweise gasfbrmiges Propen, 
Rn ancn adiabatischen Festbettrohrreaktor, 
En einen Strom, der flussiges Propen und Methanol 
umfafit und in den Reaktor Rn geleitet wird, 
Mn einen Strom aus Reaktor Rn, der Propen, Propen- 
oxid und Methanol umfiaBt 

In Fig. 2 ist eine weitere bevorzugte Ausfiihrungsform 
der Apparatur dargestellt Dabei bezeichnet: 

Ei einen Strom, enthaltend beispielsweise flussiges 
Ptopen, waBrige Wasserstofiperoxidiosung und Metha- 
nol, 

Ri einen isothermen Festbettrohrreaktor, 
Ml einen Strom, resultierend aus der Umsetzung in Re- 
aktor Ri, , 
Ai eine Destillationskolonne zur Abtrennung uber 

Kopf und tiber Sumpf, 

Mi einen Strom, resultierend aus der Abtrennung Uber 
Kopf. der vorwiegend Propen, Propenoxid und Metha- 
nol umfaBt, 
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Mi^ einen Strom, resultierend aus der Abtrennung uber 

Sumpf, der vorwiegend Wasserstoffjperoxid, Wasser, 

Methanol und hochsiedende Nebenproduklc umfaBt 

und der in den Reaktor Rn geleitet wird, 

Rtj einen adiabatischen Festbettiohrreaktor; 

En einen Strom, der flussiges Ptopen und Methanol 

umfaBt und in den Reaktor Rn geleitet wird, 

Mn einen Strom aus Reaktor Rn, der Propen, Propen- 

oxid und Methanol umf afit. 

Beispiele 
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Beispiel 2 



Beispiel 1 

Zweistufige Fahrweise mit Zwischenabtrennung 



15 



Durch einen etsten Rohrreaktor rait ca. 50 ml Reaktions- 
volumen. gefuUt mit 23.1 g veistiangtem TS-1, wurden 
Hflsse von 10.5 g/h Wassersloffperoxid (ca. 40Oew.-%}, 
58 gAi Methanol und 10 grt. Propen bei 40°C Reaktionstem- 
ueianir und 20 bar Reaktionsdruck geleitet. 

Zur Analyse des Austrags des Rohrreaktors wurde die 
Reaktiraisniischung in einen Sambay-Nferdampfer gegen At- 
mosphaiendruck entspannt. Die abgettennten Leichtsied« 25 
wuidHi online in einem Gaschromatographen analysiert. 
Der flOssige Reaktionsaustrag wurde gesammelt, gewQgen 
und eben&Us gaschtomatographisch analysiert 

Der Mieichte Wasserstoffperoxid-Umsatz betrug 85%. 
Die Ptopenoxid-Selekdvital bezugUch Wassersloffperoxid 30 

Sag aus dem ersten Reaktor. der MetJianol, Was- 
ser. Piopenoxid. Nebenprodukte. ^"P*" ""f 
WasserSoBperoxid enthielU wurde in euie Kolonne ent- 
spannt Die Kolonne wuide bei Normaldruck betneben und 35 
hatte ca. 15 theoretische Stufen. • ak 
Bei einer Sumpftemperatur von ca. 69°C gelang e.ne Ab- 
trennung des Propenoxids aus der Mischung bis auf < 

' m^r Kopf gingen hierbei neben Prepenoxid das leichter 40 
siedende P^pin und TWte des Methanols. Am Kopf wurde 
bei 50°C in einem Tfeilkondensator der tiir die Trennu^ m 
der Kolonne benStigte Rflcklauf kondensiert. Das Kopfpro- 
dukt m^de gasfiinrig abgezogen und der Aufarbeitung zu- 

^^DMSumpfprodukt wurde einem zweit«i Rohrreaktor zu- 

^^dS^H einen zweiten Rohrreaktor mil ca. 50 ml Re^ti- 
onsvolumen. gefiiUt mit 28 g versttangtem TS-1. wurden 
das Sumpfbr^ukt aus der Zwischemd)tiennung und em so 

von ca. 9 gfli bei 40-^ Reaktionstemperawr 
und 20 bar Reaktionsdruck geleitet. ^ _ ^. . 

Nach Verlassen des Reaktors wuide die Reakaonsmi- 
schung in einem Sambay->fcrdampfer gegen Atmospharen- 
druck entspannt. Die abgetremiten Lei«*t«^«>«r^ 
Une in einem Gaschromatographen analysiert. Df fl«««8« 
Reaktionsaustrag wurde gesammelt. gewogen und ebenfalls 

Die ^ropenoxid-Selekdvitat bezUgUch Wasserstoffperoxid 60 

?c^?'^umme betrug der Wasscrstof^xid-Ums^ 
99 4% und die Propenoxid-Selektivitiit 95-96%. Dies eigab 
eine Propenoxid-Ausbeute bezOgUch Wasserstoffperoxid ^ 
von 94-95%. 



Einstufige Fahrweise ohne Zwischenabtrennung 

Durch einen Rohrreaktor mit ca. 50 ml Reaktionsvolu- 
men, gefUUt mit 20 g verstrangtem TS-1, wurden Husse von 
83 g/h Wasserstoffperoxid (ca. 40 Gew.-%), 49 g/h Metha- 
nol rad 7,8 efh Propen bei 40X Reaklionstemperatur und 
20 bar Reaktionsdruck geleitet . 

Nach Verlassen des Reaktors wurde die Reaktionsmi- 
schung in einen Sambay-Verdampfer gegen Atmospharen- 
druck entspannt Die abgetrennten Leichtsieder wurden on- 
Une in einem Gaschromatographen analysiert Der flussige 
Reaktionsaustrag wurde gesammelt, gewogen und ebenfalls 
gaschromatographisch analysiert. 

Der eneichte Wasserstofi^roxid-Umsatz betnig 98,4%. 
Die Piopenoxid-Selektivitat bezugUch Wasserstof^roxid 
betrug 80,3%. Die Ptopcnoxid-Ausbeute bezuglich Wasser- 
stoffperoxid betrug 79%. 



Patentansprttche 

1 Verf ahren zur Umsetzung einer organischen Verbin- 
dung mit ^em Hydroperoxid, das mindestens die fol- 
genden Stufen (i) bis (iii) umfaBt: 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides nut der orga- 
nischen Verbindung unter Ertialt einer Mischung, 
umfassend die umgesctzle oiganische Verbindung 
und nicht umgeseiztes Hydroperoxid, 
(u) Abtrennung des nicht umgeselzten Hydroper- 
oxides aus der aus Stufe (i) resultierenden Mi- 
schung, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxi- 
des aus Snife (ii) mit der organischen Verbindung. 

2 Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzcich- 
nel, daB die Umsetzungen in den Stufen (i) und (m) in 
zwei getrennten Reaktoren durchgefUhrt wwden. 

3 Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ais Reaktoren fiir die Umsetzungen Fcst- 
bettreaktoren verwendet wMden. u- i ^ 

4 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB als Hydroperoxid Wasser- 
stoffperoxid verwendet wird. ^ i_. ^ J 

5 Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die organische Verbmdung 
bei der Umsetzung mit einem heterogenen Katalysator 
in Kontakt gebracht wird. 

6 Verfahren nach Anspruch 5. dadurch gekennzeich- 
net, daB der heterogene Katalysator ein litanhaltiges Si- 
licalit umfaBt 

7 Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis G, da- 
durch gekennzeichnet, daB die organische VIsrbmdung 
mindestens eine C-C-Doppelbindungaufweist 

8 Vorrichning, umfassend einen isothermen l^esiDei- 
tieaktor (I), eine Abtrenneinrichtung (H) und emen 
adiabatischen Festbettreaktor (m). 

9 Verwendung einer Vorrichtung gemSB Anspruch » 
zur Umsetzung einer organischen Verbindung mit ei- 
nem Hydroperoxid. . TT^oot 

10 Verwendung nach Anspruch 9. wobei zur Umset- 
zung der organischen Verbindung mit dem Hydroper- 
oxid die folgenden Stufen (i) bis (iii) durchlaufen wer- 

(i) Umsetzung des Hydroperoxides mit der orga- 
nischen Verbindung unter Erhalt einer Mischung. 
umfassend die umgesetzte organische Verbmdung 
und nicht umgesetztes Hydroperoxid, 
(u) Abtrennung des nicht umgesetztenHydroper- 
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oxides aus der aus Stufe (i) resultierenden Mi- 
schung, 

(iii) Umsetzung des abgetrennten Hydroperoxi- 
des aus Stufe (ii) mit der organischen Verbindung. 
11. VerwenduDg nach Anspruch 10, dadurcb gekenn- 
zeichnet, daB die Umsetzung in Stufe (i) in einem iso- 
thermen Festbettreaktor (I), die Abtrennung in Stufe 
(ii) mittels einer Abtrenneinrichtung (U) und die Um- 
setzung in Stufe (iii) in einem adiabatischen Festbettre- 
aktor (HI) durchgefuhrt wird. 
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